Sintesis dan Difraktogram Mg1-xCuxF2 by Murwani, I. K. (Irmina) & Khotiba, L. A. (Lisa)
JURNAL SAINS DAN SENI ITS Vol. 4, No.2, (2015) 2337-3520 (2301-928X Print) C-63
Abstrak—Pada penelitian ini dilakukan sintesis padatan MgF2
dan Mg1-xCuxF2 (x= 0,025; 0,05; 0,1 dan 0,15) dengan metode sol-
gel dan dikarakterisasi struktur padatan dengan difraksi sinar-
X. Difraktogram MgF2 hasil sintesis menunjukkan bahwa katalis 
Mg1-xCuxF2 memiliki struktur kristal seperti MgF2, yaitu 
tetragonal. Difraktogram padatan Mg1-xCuxF2 menunjukkan 
adanya pengaruh doping logam terhadap pergesaran puncak 2
dan adanya kapasitas doping pada MgF2 yang ditandai dengan 
munculnya puncak CuO pada doping 0,05; 0,10 dan 0,15 mol Cu.
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I. PENDAHULUAN
eberadaan tembaga (Cu) di alam sangat melimpah dan 
sudah banyak dimanfaatkan dalam dunia industri dan 
sains. Cu memiliki sifat keasaman yang relatif tinggi dan 
dapat digunakan sebagai katalis asam heterogen. Beberapa 
katalis dari logam Cu sudah mulai dikembangkan. Mgf2 juga 
merupakan katalis asam heterogen yang memiliki stabilitas 
termal yang tinggi [1]. Teknik karakterisasi yang dilakukan 
terhadap katalis adalah difraksi sinar X (XRD). Dari XRD 
dapat diketahui sifat-sifat fasa kristal dan ukuran kristal [2].
Sol gel adalah salah satu metode sintesis katalis yang baik 
untuk mengkontrol bentuk, ukuran dan komposisi logam 
dalam bentuk nano [3]. Doping adalah preparasi katalis 
dengan cara penambahan secara berurutan antara logam dan 
prekursor yang digunakan dalam sintesis katalis. Dengan cara 
ini diharapkan dapat meningkatkan sisi aktif dari katalis. Oleh 
karena itu dilakukan doping logam Cu kedalam MgF2 dan 
dilakukan variasi jumlah logam Cu untuk mengetahui jumlah 
optimum doping logam sebagai padatan katalis.
II. METODOLOGI PENELITIAN
A. Sintesis Padatan MgF2 dan Mg1-xCuxF2
Sintesis padatan MgF2 dibuat sesuai dengan metode yang 
dilakukan oleh Murwani dkk. [4], yaitu dengan cara 
melarutkan Mg(NO3)2·6H2O dalam etilen glikol dan HF sesuai 
perhitungan stoikiometri hingga terbentuk gel. Gel yang 
diperoleh kemudian diperam pada temperatur kamar hingga 
stabil, selanjutnya didekantasi. Gel yang diperoleh selanjutnya 
dicuci dengan aquades. Gel tersebut kemudian dikeringkan 
dan dikalsinasi pada suhu 400°C.
Sintesis Mg1-xCuxF2 dilakukan dengan cara yang sama 
seperti diatas, akan tetapi dimasukkan sejumlah mol prekursor 
Cu sebagai logam dopant saat pelarutan Mg(NO3)2·6H2O 
dalam etilen glikol. Jumlah mol Cu yang digunakan untuk 
sintesis katalis Mg1-xCuxF2 yaitu 0,025; 0,05; 0,1 dan 0,15 
mol.
B. Karakterisasi Struktur dengan X-Ray Diffraction
Padatan yang diperoleh yaitu MgF2 dan Mg1-xCuxF2
dikarakterisasi strukturnya menggunakan difraktometer sinar-
X. Karakterisasi dengan XRD dilakukan dengan cara sampel 
katalis sebanyak  1 gram digerus sampai halus, lalu 
diletakkan pada sample holder, dipadatkan dan diratakan 
permukaannya. Selanjutnya dikarakterisasi dengan 
Difraktometer, Sinar-X dengan sumber radiasi Cu K ( = 
1,54 Å) dengan sudut 2 antara 20-80 dan inkremen sebesar 
0,05. Difraktogram yang diperoleh dicocokkan dengan 
standar program PCPDFWIN dari database JCPDS-
International Centre of diffraction tahun 2001.
III. HASIL DAN DISKUSI
A. Padatan MgF2
Pada sintesis katalis ini digunakan metode sol-gel. 
Menurut Perego dan Villa (1997), metode sol-gel memiliki 
banyak kelebihan yaitu mendapatkan padatan hasil sintesis 
yang memiliki homogenitas yang tinggi, volume pori dan luas 
permukaan yang besar serta distribusi ukuran pori yang 
merata.
Sintesis katalis ini mengacu pada penelitian yang 
telah dilakukan oleh Murwani dkk., (2004) dalam sintesis 
MgF2. Pelarut yang digunakan dalam penelitian ini berbeda 
dengan pelarut yang digunakan oleh Murwani dkk., (2004). 
Dalam penelitian ini digunakan etilen glikol, sedangkan 
Murwani dkk menggunakan etanol. Penggantian pelarut dari 
etanol menjadi etilen glikol bertujuan agar ukuran pori 
menjadi seragam seperti penelitian yang dilaporkan oleh 
A’yuni (2015). Proses pelarutan Mg(NO3)2·6H2O dalam 
gelating agent terjadi reaksi alkoholisis membentuk senyawa 
alkoksida logam [5] [6].
Selanjutnya dilakukan penambahan HF sambil 
diaduk. Penambahan HF menyebabkan larutan menjadi keruh 
yang merupakan indikasi bahwa tahap ini mulai terbentuk sol. 
Dalam tahap ini terjadi reaksi fluorolisis yaitu reaksi antara 
alkoksida logam dengan HF.
Proses selanjutnya adalah pemeraman terbentuk gel 
stabil. Hasil menunjukkan bahwa terdapat dua fasa yaitu fasa 
atas pelarut dan fasa bawah gel. Kemudian dilakukan proses 
pemisahan gel dengan pelarutnya. Setelah dipisahkan dari 
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pelarut, gel dicuci dengan aquades. Selanjutnya dikeringkan 
dan dikalsinasi pada suhu 400C. Hasil yang diperoleh berupa 
serbuk padatan dengan warna putih. Proses kalsinasi 
dilakukan agar terjadi dekomposisi jaringan pada xerogel
sehingga dapat membentuk padatan target.
Berikut merupakan reaksi keseluruhan yang terjadi 
pada pembentukan katalis MgF2
Mg(NO3)2(etilen glikol) + 2HF(aq) → MgF2(s) + 2HNO3(aq) 
   + etilen glikol + Produk lain
Gambar 1 Difraktogram MgF2
Padatan hasil kalsinasi kemudian dikarakterisasi struktur 
kristalnya dengan X-ray Diffraction (XRD). Hasil 
karakterisasi berupa difraktogram dapat dilihat pada Gambar 
4.2. Difraktogram data XRD yang diperoleh dicocokan dengan 
standar dari database JCPDS-Internasional Centre of 
diffraction tahun 2001 dengan program PCPDFWIN. 
Difraktogram padatan dicocokan dengan database MgF2 (PDF 
70-2269) sebagai acuan terbentuknya MgF2. Pada 
difraktogram padatan terlihat puncak khas pada 2 27,22 ; 
40,43 dan 53,48 yang juga terlihat pada database standar. 
Hal ini menunjukkan bahwa padatan merupakan katalis MgF2
dengan struktur tetragonal. Selain itu difraktogram MgF2 juga 
dicocokan dengan database prekursor yaitu Mg(NO3)3·6H2O 
(PDF 77-217) dan MgO yang mungkin terbentuk selama 
proses sintesis. Hasil difraktogram tidak menunjukkan adanya 
fasa lain karena tidak muncul puncak dari Mg(NO3)3·6H2O 
maupun MgO sehingga hasil sintesis MgF2 merupakan fasa 
tunggal.
B. Padatan Mg1-xCuxF2
Pada penelitian ini dilakukan sintesis katalis doping 
Mg1-xCuxF2. Menurut Li (2005) doping dapat mempengaruhi 
keasaman dari katalis [7]. Sintesis yang dilakukan sama 
seperti sintesis MgF2 hanya saja ditambahkan Cu sebagai 
logam doping. Semakin banyak logam Cu yang ditambahkan 
warna biru semakin pekat. Pada tahap ini pembentukan 
senyawa alkoksida logam seperti yang terjadi pada MgF2
hanya saja sebagian molekul Mg digantikan oleh Cu. 
Kemudian dilakukan penambahan HF menyebabkan larutan 
menjadi berwarna biru keruh yang merupakan indikasi 
terbentuknya sol. Reaksi fluorolisis yang terjadi sama halnya 
uang terjadi pada sintesis MgF2. 
Perlakuan selanjutnya seperti pada sintesis MgF2. 
Berikut merupakan reaksi keseluruhan yang terjadi pada 
pembentukan katalis Mg1-xCuxF2
(1-x) Mg2+ + x Cu2+ + 2 F- → Mg1-xCuxF2         
dengan nilai x= 0,025; 0,05; 0,100 dan 0,150 mol.
Pengamatan secara visual sebelum dan sesudah 
dilakukan kalsinasi dapat dilihat pada Gambar 2 yang 
menunjukkan adanya perbedaan warna dari berwarna putih 
(sebelum kalsinasi) dan berwarna coklat kehitaman (sesudah 
kalsinasi). Semakin besar variasi doping logam yang 
dimasukkan, maka intensitas warna kehitaman pada padatan 
semakin kuat.
Gambar 2 Padatan katalis sebelum dan sesudah kalsinasi pada 
variasi doping logam: (a) 0,025 mol Cu, (b) 0,05
mol Cu, (c) 0,100 mol Cu dan (d) 0,150 mol Cu
Padatan hasil kalsinasi kemudian dikarakterisasi 
strukturnya dengan X-ray Diffraction (XRD). Difraktogram 
Mg1-xCuxF2 (x = 0,025 ; 0,050 ; 0,100 ; 0,150) dicocokkan 
dengan database MgF2 (PDF 70-2269). Seluruh hasil 
difraktogram padatan dapat dilihat pada Gambar 3.
Gambar 3 Difraktogram katalis : (a) MgF2, (b) 
Mg0,975Cu0,025F2, (c) Mg0,950Cu0,050F2, (d) 
Mg0,900Cu0,100F2, (e) Mg0,850Cu0,150F2, (f) CuO
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Pada Gambar 4.3, masing-masing difraktogram dari 
Mg1-xCuxF2 (x = 0,025 ; 0,050 ; 0,100 ; 0,150) menunjukkan 
puncak sama dengan MgF2 yaitu pada 2 27,22 ; 40,43 dan 
53,48. Hal tersebut dapat disimpulkan bahwa hasil sintesis 
katalis Mg1-xCuxF2 (x = 0,025 ; 0,050 ; 0,100 ; 0,150) 
mempunyai struktur kristal utama yaitu MgF2 dengan bentuk 
tetragonal.
Selain itu, seluruh difraktogram juga dicocokkan 
dengan puncak MgO dari prekursor Mg(NO3)2·6H2O dan CuO 
dari logam dopant yang bertujuan untuk mengetahui adanya 
puncak lain selain puncak MgF2. Puncak MgO sesuai dengan 
standar PDF 77-217 tidak ditemukan dalam masing-masing 
difraktogram Mg1-xCuxF2. Puncak CuO dicocokkan dengan 
standar PDF 80-1916 tidak ditemukan dalam masing-masing 
difraktogram Mg1-xCuxF2. Pada difraktogram Mg0,85Cu0,15F2
tidak terlihat perbedaan intensitas antara MgF2 dengan puncak 
CuO tertinggi karena posisinya berhimpitan. Hal ini diperkuat 
dengan tidak adanya puncak khas CuO lain yang terlihat pada 
difraktogram Mg0,85Cu0,15F2. Dapat disimpulkan katalis 
Mg1-xCuxF2 hanya memiliki fasa MgF2.
Hasil pencocokkan katalis Mg1-xCuxF2 (x = 0,025 ; 
0,050 ; 0,100 ; 0,150) dengan MgF2 menunjukkan adanya 
pergeseran nilai 2 [8] yang ditampilkan pada Tabel 4.1. Hal 
tersebut merupakan indikasi bahwa doping logam Cu telah 
dilakukan pada katalis MgF2.
Tabel 1 Nilai pergeseran 2 Katalis Mg1-xCuxF2 pada XRD




0 27,22 40,43 53,48 68,08
0,025 27,19 40,48 53,52 68,04
0,050 27,34 40,40 53,42 68,20
0,100 27,20 40,48 53,53 68,13
0,150 27,24 40,41 53,56 68,24
IV. KESIMPULAN
Katalis Mg1-xCuxF2 (x= 0; 0.025; 0.05; 0.1 dan 0.15) telah 
berhasil disintesis dengan metode sol-gel. Data difraktogram 
menunjukkan bahwa padatan katalis hasil sintesis sesuai 
dengan No. 70-2269 dengan struktur tetragonal. Difraktogram 
padatan Mg1-xCuxF2 (x= 0.025; 0.05; 0.075; 0.1 dan 0.15) telah 
memunculkan puncak untuk MgF2 dan menunjukkan adanya 
pengaruh doping logam Cu terhadap pergeseran 2 puncak.
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